@ BUNDESREPUBLIK 
DEUTSCHLAND 




® Offenlegungsschrift 
(nhDE 10133 641 A1 



® 



Int. Cl7: 

C09D5/02 

C 09 D 11/02 

C 09 D 129/02 
C 09 B 67/38 



DEUTSCHES 
PATENT- UND 
MARKENAMT 



@ Aktenzeichen: 
@ Anmeldetag: 
@ Offenlegungstag: 



10133 641.1 
11. 7.2001 
30. 1.2003 



CO 
CO 



LU 

Q 



@ Anmelder: 

Cla riant GmbH, 65929 Frankfurt, DE 



Erfinder: 

Harz, Andreas, 65824 Schwalbach, DE; Wihan, 
Lothar, 79618 Rheinfelden, DE; Winter, Martin 
Alexander, Dr., 65779 Kelkheim, DE; Pfrengle, 
Andreas, 55411 Bingen, DE 



Die folgenden Angaben sind den vom Anmalder eingeraichten Unterlagen entnommen 

@ Wasserbasierende Pignnentdispersionen, ihre Herstellung und Verwendung 
(g) Die Erfindung betrifft eine Pigmentdispersion, beste- 
hend im Wesentltchen aus 

a) mindestens einem organischen oder anorganischen 
Pigment oder einer Kombination davon, 

b) einem alpha-Methyl-omega-hydroxy-polyethylengly- 
kolether mit einer mittleren Molmasse von 250 bis 1000 
g/mol, 

c) zur Herstellung wassriger Pigmentdispersionen ubll- 
chen Dispergatoren, 

d) Wasser und 

e) gegebenenfalls weiteren ubiichen Zusatzstoffen. 
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Beschreibung 

[0001] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind was- 
serbasierende Pigmentpraparationen, Verfahren zu ihrer 
Herstellung, ihre Verwendung zum Farben vomehmlich von 5 
Dispersionsanstrichfarben, und Lackfarben. 
[0002] Es ist eine Vielzahl von Kgmentdispersionen fiir 
die verschiedensten Einsatzgebiete bekannt, welche als Dis- 
pergiennittel anionische und/oder nichtionogene Hilfsmittel 
enthalten. In der Regel handelt es sich bei diesen Hilfsmit- 10 
teln um Alkylaryl-Verbindungen, deren Oxalkylierungs- 
und Oder Sulfonierungsprodukte. Diese Dispergiermittel, 
die sich zum Dispergieren von Feststofifen in wassrigen Sy- 
stemen eignen, sind jedoch nicht in der Lage, bei Anwesen- 
heit von Wasser als alleinigem fliissigem Medium, ein Pig- 15 
ment so zu praparieren, dass die erhaltene Praparation alle 
gewiinschten Eigenschaften erfullL So konnen wahrend des 
Dispergiervorgangs und auch danach Flockungserscheinun- 
gen und Sedimentbildung auftreten, die zu Viskositatsande- 
rungen des Anwendungsmediums, zu Farbtonanderungen 20 
und Verlusten an Farbstarke, Deckvermogen, Glanz, Homo- 
genitat, Brillanz sowie schlecht reproduzierbaren Farbtonen 
und zu Ablaufneigung im Falle von Lacken bei den gefarb- 
ten Materialien fuhren. Des weiteren leidet die An- und Ein- 
trockenbestandigkeit erheblich. Herkommliche Pigmentpra- 25 
parationen enthalten daher neben Dispergiermittel, Netzmit- 
tel. Verdicker, Konservierungsmittel, Viskositatsstabilisato- 
ren und Fullstoffen auch ein Retentionsmittel, welches dafiir 
sorgt, dass das Produkt nicht eintrocknet oder noch vor der 
Verwendung antrocknet. In der Regel wurde fur diesen 30 
Zweck Ethylenglykol oder Propylenglykol eingesetzt. Aus 
Umweltschutzgriinden verbietet sich jedoch die Verwen- 
dung fluchtiger Glykole wie Propandiol, l^Monoethylen- 
glykol oda: Diethylenglykol. 

[0003] In der EP0735 109 werden als Alternative fur 35 
Ethylenglykol bzw. Propylenglykol, Polyetherpolyole ein- 
gesetzt, die zwar beziiglich der An- und Kntrockenbestan- 
digkeit recht gute Etgebnisse zeigen, deren Scheuer- und 
Abiiebbestandigkeit im Anwendungsmedium jedoch signi- 
fikante Defizite aufweisen. . 40 
[0004] Der vorliegenden Erfindung lag daher die Aufgabe 
zugrunde, wassrige Pigmentpraparationen bereitzustellen, 
die eine gute An- und EinUx>cknungsbestandigkeit aufwei- 
sen, okotoxikologisch einwandfi^i sind und im Anwen- 
dungsmedium eine hohe Scheuer- und Abriebbestandigkeit 45 
besitzen. 

[0005] Es zeigte sich, dass alpha-Methyl-omega-hydroxy- 
polyethylenglykolether als Retentionsmittel die vorstehend 
genannte Aufgabe lost. 

[0006] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist eine 50 
Pigmentdispersion, bestehend im wesendicben aus 

a) mindestens einem organischen oder anoiganischen 
Pigment oder einer Kombination davon, 

b) einem alpha-Methyl-omega-hydroxy-poIyethylen- 55 
glykolether mit einer mittleren Molmasse von 250 bis 
lOOOg/mol, 

c) zur Herstellung wassriger Pigmentdispersionen iib- 
lichen Dispergatoren, 

d) Wasser und ^ 

e) gegebenenfalls weiteren Ublichen Zusatzstoffen. 

[0007] Bevorzugte Pigmentdispersionen sind solche, be- 
stehend im wesentlichen aus 

65 

a) 10 bis 80 Gew.-%. insbesondere 20 bis 70 Gew.-%, 
mindestens eines organischen oder anorganischen Pig- 
ments; 
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b) 1 bis 50Gew.-%, besonders bevorzugt 2 bis 
30 Gew.-%, ganz besondrars bevorzugt 4 bis 20 Gew.- 
%, insbesondere 5 bis 10 Gew.-%, eines alpha-Methyl- 
omega-hydroxy-polyethylenglykolether mit einer mitt- 
leren Molmasse zwischen 250 und lOOO g/mol, beson- 
ders bevorzugt 400 und 600 g/mol, insbesondere 470 
und 530 g/mol; 

c) 2 bis 25 Gew.-%, insbesondere 3 bis 15 Gew.-%, ei- 
nes iiblicben Dispergators, 

d) 5 bis 80 Gew.-%, insbesondere 10 bis 60 Gew.-%, 
Wasser; 

e) 0 bis 5 Gew.-% iiblicher Zusatzstofife, 

wobei die Gewichtsprozente jeweils auf das Gesamtgewicht 
der Pigmentdispersion bezogen sind. 
[0008] Beispiele fur organische Pigmente im Sinne der 
Erfindung sind Monoazopigmente, Disazopigmente, ver- 
lackte Azopigmente, Triphenylmethanpigmente, Thioindi- 
gopigmente, Thiazinindigopigmente, Perylenpigmente, Pe- 
rinonpigmente, Anthanthronpigmente, Diketopyrrolopyr- 
rolpigmente, Dioxazinpigmente, Chinacridonpigmente, 
Phthalocyaninpigmente, Isoindolinonpigmente, Isoindolin- 
pigmente, Benzimidazolonpigmente, Naphtholpigmente 
und Chinophthalonpigmente, sowie saure bis alkalische 
RuBe aus der Gruppe FumaceruBe oder GasruBe. 
[0009] Geeignete anorganische Pigmente sind beispiels- 
weise Titandioxide, Zinksulfide, Eisenoxide, Chromoxide, 
Ultramarin, Nickel- oder Chromantimontitanoxide, Cobalt- 
oxide sowie Bismutvanadate. 

[0010] Zu erwahnen sind auBerdem Dispersionen, die als 
Feststofife beispielsweise feinleilige Brze, Mineralien, 
schwer- oder unlosliche Salze, Wachs- oder Kunststofiteil- 
chen, Pflanzenschutz- und Schadlingsbekampfungsmittel, 
optische Aufheller und Farbstoffe enthalten, 
[0011] Der erfindungsgemaB eingesetzte alpha-Methyl- 
omega-hydroxy-polyethylenglylcolether ist bevorzugt eine 
Veibindung der Foimel (I) 

H3C-0-[-CH2CH2-0-]„-H (E) 

mit m = 9 bis 35 Gizi Durchschnitt). 
[0012] Bevorzugte alpha-Methyl-omega-hydroxy-poly- 
ethylenglykolether im Sinne der vorliegenden Erfindung 
konnen noch Anteile von nichtmethyliertem Polyglykolet- 
her endialten. Derartige Produkte sind konunerziell erhSlt- 
lich und haben eine Hydroxylzahl von 50 bis 200 mg/g, ins- 
besondere 106 bis 119 mg/g, KOH (ASTM D4272-94d). 
[0013] Als Komponente c) eignen sich anionische, katio- 
nische und nichtionische grenzflachenaktive Verbindungen. 
Besonders bewahrt haben sich Dispergiermittel, die eine 
oder mehrere mittel- oder langketdge Kohlenwasserstofif- 
ketten besitzen. Von der Vielzahl der Verbindungen soil an 
dieser Stelle nur eine Auswahl aufgefiihrt werden, ohne je- 
doch die Anwendbarkeit der erfindungsgemaBen Verbin- 
dungen auf diese Beispiele einzuschranken. Beispiele sind 
Alkylsulfate, Alkylsulfonate, Alkylphosphate, Alkylbenzol- 
sulfonate wie Laurylsulfat, Stearylsulfat, Dodecylsulfonate, 
Octadecylsulfate, Dodecylsulfonate, Kondensationspro- 
dukte aus Fettsaure und Taurin oder Hydroxyethansulfon- 
saure, Alkoxylierungsprodukte von Alkylphenolen, Rici- 
nusolkolophoniumestem, Fettalkoholen, Fettaminen, Fett- 
sauren, und Fettsaureamiden, Umsetzungsprodukte aus No- 
nylphenol und kiirzerkettigen, substituierten Alkylphenolen 
sowie deren polymeren Derivaten, z. B. Formaldehyd-Kon- 
densationsprodukten sowie polymere Verbindungen wie 
z, B. Polyacrylaten und deren Oxalkylate. 
[0014] Als ubliche Zusatzstoffe kommen Antiabsetzmit- 
tel, Netzmittel, Konservierungsmittel, Viskositatsstabilisa- 
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loren und Additive, welche die Rheologie beeinflussen, in 
BetrachL 

[0015] Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren 
zur Herstellung der erfindungsgemafien Pigmenldispersio- 
nen, wobei die Komponente (a) in Form von Pulver, Granu- 5 
lat Oder wassrigen Presskuchen in Gegenwart von Wasser 
sowie der Komponenten (b) und (c) in an sich ublicher 
Weise dispergiert wird, anschlieBend gegebenenfalls Wasser 
(d) und/oder (e) zugemischt und die arhaltene wassrige Pig- 
mentdispersion mil Wasser auf die gewiinschte Konzentra- lO 
tion eingestellt wird. Vorzugsweise werden die Komponen- 
ten (b), (c), (d) und (e) zunachst vermischt, die Komponente 
(a) in die vorgelegte Mischung eingeriihrt und je each Kom- 
harte der eingesetzten Pigmente mit Ruhrwerken, Dissol- 
vem, Rotor-Stator-Muhlen, Kugebnuhlen, Ruhrwerkskugel- 15 
muhlen wie Sand- und Perlmiihlen, Schnellmischem, Knet- 
apparaturen oder Hochieistungsperlmuhlen dispergiert. 
[0016] Die auf diese Weise hergestellten flussig bis pasto- 
sen Pigmentpraparationen sind zum Farben natiiriicher so- 
wie synthetischer Materialien geeignet. Sie zeichnen sich 20 
durch hohe Rockungs- und Lagerstabilitat, Farbstarke, 
Glanz, Homogenitat, Brillanz sowie hervorragende 
Scheuer- und Abriebbestandigkeit aus. 
[0017] Besonders wertvoli sind sie fiir die Pigmentierung 
von Ansuich- und Dispersionsfarben, Dispersionslacken, 25 
fiir Druckfarben, beispiels weise Textildruck-, Flexodruck- 
oder Tiefdruckfarben, fiir Tapetenfarben, fiir wasserver- 
diinnbare Lacke, fur Holzschutzsysteme, fur Viskose-Spinn- 
farbung, fiir Lacke, fiir Wurstdarme, fur Saatgut, fiir Glasfia- 
schen, fiir die Massefarbung von Dachziegeb, fur Putze, fiir 30 
Holzbeizen, fiir Papiermassen, fur Buntstiftminen, Faser- 
schreiber, Tuschen, Fasten fiir Kugelschreiber, Kreiden, 
Wasch- und Reinigungsmittel, Schuhpfiegeniittel, Einfar- 
bung von Latex-Produkten, Schleifmitteln sowie zum Ein- 
farben von Kunststofifen und hochmolekularen Materialien. 35 
[0018] AuBerdem eignen sich die erfindungsgemaBen Pig- 
mentdispersionen als Farbmittel in elektrophotographischen 
Tonem und Entwicklem, wie z. B. Ein- oder Zweikompo- 
nentenpulvertonem (auch Ein- oder Zweikomponenten Ent- 
wickler genannt), Magnettonem, Russigtonem, Polymeri- 40 
sationstonem sowie weiteren Spezialtonem (L. B. Schein, 
"Electrophotography and Development Physics"; Springer 
Series in Hectrophysics 14, Springer Verlag, 2"* edition, 
1992). 

[0019] Des weiteren sind die erfindungsgemaBen Pig- 45 
mentdispersionen geeignet, als Farbniittel in Ink-Jet Tinten 
auf wassriger und nichtwassriger Basis, sowie in solchen 
Tmten, die nach dem Hot-melt Verfahren arbeiten oder auf 
MikroemuLsionen basieren. 

[0020] Die erfindungsgemaBen Pigmentdispeisionen sind 50 
in jedem Verhaltnis mit Wasser mischbar und zeichnen sich 
gegeniiber herkommlichen Pigmentdispersionen durch eine 
hervorragende Rockungs- sowie Lagerstabilitat in zahlrei- 
chen wassrigen Dispersionsfarben aus. Werden zur Herstel- 
lung der Pigmentdispersionen Addidve verwendet, die mit 55 
hydrophoben Lackbindemittel-Systemen kompatibel sind, 
so lassen sich auch in hydrophoben Medien flockungssubile 
Dispersionen herstellen. Hervorzuheben sind insbesondere 
die guten rheologischen Eigenschaften sowie die ausge- 
zeichnete Verteilbarkeit in unterschiedlichen Anwendungs- 60 
medien. 

[0021] In den nachstehenden Beispielen bedeuten Teile 
Gewichtsteile. 

[0022] Die Scheuer- und Abriebbestandigkeit wurde nach 
DIN 53778 bzw. DIN EN 13300 gepriift: 65 
[0023] Die zu testende Dispersionsfarbe wird auf eine Le- 
neta-Folie aufgeu-agen und getrocknet. Der getrocknete Pro- 
benansuich wird in einer festgelegten Scheuereinrichtung 
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unter definierten Bedingungen mit einer bin- und hergehen- 
den Scheuerbiirste nass gescheuert. Sind zwei Spuren auf ei- 
ner Lange von mindestens 10 cm zusanmienhangend bis auf 
den Untergrund durchgescheuert, wird der Versuch beendet 
und die Scheuerzahl (Doppelbiirstenstriche) notiert. 

Beispiel 1 

[0024] 48 Teile C. L Pigment Gelb 74, 8 Teile eines Poly- 
phenoloxalkylats, 7,5 Teile alpha-Me±yl-omega-hydroxy- 
polyethylenglykolether (Mv 470-530 g/mol), 0,6 Teile 
Konservierungsmittel sowie 35,9 Teile entsalztes Wasser 
werden bei 30 bis 40®C mittels einer Perlmuhle (Fa. Drais) 
mit 280 Teilen Zirkonoxidperlen (d = 1 mm) gemahlen. An- 
schlieBend werden die Mahlkorper abgetrennt und die Pig- 
mentpraparation isoliert. 

[0025] Die Pigmentpraparation hat eine hohe Farbstarke 
mit sehr reinem Farbton, erweist sich als gut flieBfahig und 
lagerstabil, d. h. die Probe bleibt trotz der Warmlagerung fur 
5 Wochen bei 50*^0 gut flieBfahig. 

[0026] Man erzielt eine Abriebbestandigkeit von 900 
DoppelbiirstensUichen nach 28 Tagen Trocknungszeit, wo- 
bei eine Praparation des gleichen Rgmentes unter ^ferwen- 
dung von Propylenglykol anstelle von alpha-Methyl- 
omega-hydroxy-polyethylenglykolether eine Abriebbestan- 
digkeit von nur 800 Doppelbiirstenstrichen nach 28 Tagen 
Trockenzeit zeigt. 

Beispiel 2 

[0027] 47 TeUe C. I. Pigment Rot 112, 10 Teile Styrylp- 
henyloxethylat, 7,5 Teile alpha-Methyl-omega-hydroxy-po- 
lyethylenglykolether (Mv 470-530 g/moI), 0,6 Teile Kon- 
servierungsmittel sowie 34,9 Teile entsalztes Wasser werden 
bei 30 bis 40°C mittels einer Perhniihle (Fa. Drais) mit 280 
Teilen Zirkonoxidperlen (d = 1 mm) gemahlen. Anschlie- 
Bend werden die Mahlkorper abgetrennt und die Pigment- 
praparation isoliert. 

[0028] Die Pigmentpraparation hat eine hohe Farbstarke 
mit sehr reinem Farbton, erweist sich als gut flieBfahig und 
lagerstabil, d. h. die Probe bleibt trotz der Warmlagerung fur 
5 Wochen bei 50**C gut flieBfahig. 

Beispiel 3 

[0029] 50 Teile C. L Pigment Gelb 1, 8 Teile Styrylphen- 
ylethoxylat, 7,5 Tdle alpha-Methyl-omega-hydroxy-poly- 
ethylenglykolether (Mv 470-530 g/mol), 0,6 Teile Konser- 
vierungsmittel sowie 33,9 Teile entsalztes Wasser werden 
bei 30 bis 40**C mittels einer Pwlmuhle (Fa. Drais) mit 280 
Teilen Zirkonoxidperlen (d = 1 mm) gemahlen. Anschlie- 
Bend werden die Mahlkorper abgetrennt und die Pigment- 
praparation isoliert. 

[0030] Die Pigmentpraparation hat eine hohe Farbstarke 
mit sehr reinem Farbton, erweist sich als gut flieBfahig und 
lagersUbii, d. h. die Probe bleibt trotz der Warmlagerung fiir 
5 Wochen bei 50**C gut flieBfahig. 

Beispiel 4 

[0031] 40 Teile C. I. Pigment Schwarz 7, 8 Teile Styrylp- 
henyloxethylat, 3 Teile Polyphenoloxalkylat, 7,5 Teile al- 
pha-Methyl-omega-hydroxy-polyethylenglykolether (Mv 
470-530 g/mol), 0,6 Teile Konservierungsmittel sowie 40,9 
Teile entsalztes Wasser werden bei 30 bis 40°C mittels einer 
Perlmuhle (Fa. Drais) mit 280 Teilen Zirkonoxidperlen (d = 
1 mm) gemahlen. AnschlieBend werden die Mahlkoiper ab- 
geu-ennt und die Pigmentpraparation isoliert. 
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[0032] Die Pigmentpraparation hat eine hohe Farbstarke 
mit sehi reinem Farbton, erweist sich als gut flieBfahig und 
lagerstabil, d. h. die Probe bleibt trotz der Warmlagerung fur 
5 Wochen bei 50°C gut flieBfahig. 

5 

Beispiel 5 

[0033] 45TdleC.LPiginemBlaul5 : 3, IBTeileArylpo- 
lyglykolether, 7,5 Teile alpha-Methyl-omega-hydroxy-poly- 
ethylenglykolether (Mv 470-530 g/mol). 5 Teile Glyzerin, lO 
0,6 Teile Konservieningsmittel sowie 28,9 Teile entsalztes 
Wasser werden bei 30 bis 40°C mittels einer PerlmOhle (Fa. 
Drais) mit 280 Tbilen Ziriconoxidperlen (d = 1 mm) gemah- 
len. AnschlieBend werden die Mahlkorper abgetrcnnt und 
die Pigmentpraparation isolierL 15 
[0034] Die Pigmentpraparation hat eine hohe Farbstarke 
mit sehr reinem Farbton, erweist sich als gut flieBfahig und 
lagerstabil, d. h. die Probe bleibt trotz der Warmlagerung fur 
5 Wochen bei 50''C gut flieBfahig. 

20 

Beispiel 6 

[0035] 40 Teile C. 1. Pigment Gelb 154, 8 Teile Styrylp- 
henyloxethylat, 3 Teile Polyphenoloxalkylat, 7,5 Teile al- 
pha-Methyl-omega-hydroxy-polyethylenglykolether (Mv 25 
470-530 g/mol), 0,6 Teile Konservieningsmittel sowie 40,9 
Teile entsalztes Wasser werden bei 30 bis 40°C mittels einer 
Perlmiihle (Fa. Drais) mit 280 Teilen Zirkonoxidperlen (d = 
1 mm) gemahlen. AnschlieBend werden die Mahlkorper ab- 
getrennt und die Pigmentpraparation isoliert. 30 
[0036] Die Pigmentpraparation hat eine hohe Farbstarke 
mit sehr reinem Farbton, erweist sich als gut flieBfahig und 
lagerstabil, d. h. die Probe bleibt trotz der Warmlagerung fur 
5 Wochen bei 50**C gut flieBfahig. 

[0037] Man erzielt eine Abriebbestandigkeit von 760 35 
Doppelbiirstenstrichen nach 28 Tagen Trockenzeit, woge- 
gen eine Preparation auf Basis Propylenglykol anstelle von 
alpha-Methyl-omega-hydroxy-polyethylenglykolether nur 
710 Doppelbiirstenstrichen, nach 28 Tagen Trockenzeit, 
standhalL 40 

Palentanspruche 

1. Pigmentdispersion, bestehend ixn wesentlichen aus 

a) mindestens einem organischen oder anorgani- 45 
scben Pigment oder einer Kombination davon, 

b) einem alpha-Methyl-omega-hydroxy-poly- 
ethylenglykoledier mit einer mittleren Molmasse 
von 250 bis 1000 g/mol, 

c) zur Hersteliung wassriger Pigmentdispersio- 50 
nen iiblichen Dispeigatoren, 

d) Wasser und 

e) gegebenenfalls weiteren ublichen Zusatzstof- 
fen. 

2. Pigmentdispersion nach Anspruch 1, bestehend im 55 
wesentlichen aus 

a) 10 bis 80Gew.-% mindestens eines organi- 
schen oder anorganischen Pigments; 

b) 1 bis 50 Gew.-% eines alpha-Methyl-omega- 
hydroxy-polyethylenglykolethers mit einer mitt- 60 
leren Molmasse zwischen 250 und 1000 g/mol; 

c) 2 bis 25 Gew.-% eines ublichen Dispergators, 

d) 5 bis 80 Gew.-% Wasser, 

e) 0 bis 5 Gew.-% iiblicher Zusatzstoffe, 

wobei die Gewichtsprozente jeweils auf das Gesamtgc- 65 
wicht der Pigmentdispersion bezogen sind. 

3. Pigmentdispersion nach Anspruch 1 oder 2, beste- 
hend im wesentlichen aus 
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a) 20 bis 70Gew.-% mindestens eines organi- 
schen oder anorganischen Pigments; 

b) 2 bis 30Gew.-% eines alpha-Methyl-omega- 
hydroxy-polyethylenglykolethers mil einer mitt- 
leren Molmasse zwischen 250 und 1000 g/mol; 

c) 3 bis 15 Gew.-% eines ublichen Dispergators, 

d) 10 bis 60 Gew.-% Wasser; 

e) 0 bis 5 Gew.-% iiblicher Zusatzstoffe, 
wobei die Gewichtsprozente jeweils auf das Gesamtge- 
wicht der Pigmentdispersion bezogen sind. 

4. Pigmentdispersion nach Anspruch 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der alpha-Methyl-omega-hydroxy- 
polyethylenglykolether in einer Menge von 4 bis 
20 Gew.-% enthalten ist 

5. Pigmentdispersion nach einem oder mehreren der 
Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass der 
alpha-Methyl-omega-hydroxy-polyethylenglykolether 
eine mittlere Molmasse zwischen AGO und 600 g/mol 
hat. 

6. Pigmentdispersion nach einem oder mehreren der 
Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass der 
alpha-Methyl-omega-hydroxy-polyethylenglykolether 
eine mittlere Molmasse zwischen 470 und 530 g/mol 
hat. 

7. Pigmentdispersion nach einem oder mehreren der 
Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass das 
organische Pigment ein Monoazopigment, Disazopig- 
ment, verlacktes Azopigment, Triphenylmethanpig- 
ment, Thioindigopigment, Thiazinindigopigment, Pe- 
rylenpigment, Perinonpigment, Anthanthronpigment, 
Diketopyrrolopyrrolpigment, Dioxazinpigment, Chi- 
nacridonpigment, Phthalocyaninpigment, Isoindoli- 
nonpigment, Isoindolinpigment, Benzimidazolonpig- 
ment, Naphtholpigment, Chinophthalonpigment, oder 
ein saurer bis alkalischer RuB aus der Gruppe Fumace- 
ruBe oder GasruBe ist. 

8; Verfahren zur Hersteliung einer Pigmentdispersion 
nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Komponente (a) in 
Form von Pulver, Granulat oder wassrigem Pressku- 
chen in Gegenwart von Wasser sowie der Komponen- 
ten (b) und (c) dispergiert wird, anschlieBend gegebe- 
nenfalls Wasser (d) und/oder (e) zugemischt und die er- 
haltene wassrige Pigmentdispersion gegebenenfalls 
mit Wasser vordiinnt wird. 

9. Verwendung einer Pigmentdispersion nach einem 
oder mehreren der Anspriiche 1 bis 7 zum Pigmentie- 
ren natiirlicher oder synthetischer Materialien. 

10. Verwendung nach Anspruch 9 zum Pigmentieren 
von Anstrich- und Dispersionsfarben, Dispersionslak- 
ken, Druckfarben, Tapetenfarben, wasserverdannbaren 
Lacken, WurstdSrmen, Saatgut, Glasflaschen, Putze, 
Holzbeizen, Papiermassen, Buntstiftminen, Faser- 
schreibem, TXischen, Fasten fur Kugelschreiber, Krei- 
den, Wasch- und Reinigungsmitteln, Schuhpfiegemit- 
teln, Latex-Produkten, Schleifniitteln, Kunststoffen, 
elektrophotographischen Tonem und Entwicklem, Pul- 
verlacken und Inkjet-Hnten. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingerelchten Unterlagen entnomman 

@ Wasserbasierende Pigmentdispersionen auf Acrylatbasis 

@ Wassrige Pigmentpraparation, enthaltend ein in einer 
Acrylatharzlosung und Dispergierhilfsmittel dispergiertes 
organisches Pigment, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Acrylatharz ein Copolymer, bestehend im Wesentlichen 
a us 50 bis 80 Mol-% Monoalkenylaromaten und 20 bis 50 
Mol-% Acrylaten, ist und eine mittlere Molmasse zwi- 
schen 1000 und 50000 g/mol hat, und dass das Dispergier- 
hilfsmittel eine Verbindung der Forme! (1) ist 
R-0-(CH2-CH2-0)m-CH2-COOM, 
worin 

R ein C-,o-C20-Alkylrest oder ein Cio-C2o-Alkenylrest, 

m eine Zahl von 1 bis 15 und 

M ein einwertiges Kation bedeutet. 
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Beschieibung 

[0001] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind wasseibasierende Hgmentpraparationen, Verfahien zu ihrer Her- 
stellung, ihre Verwendung zum Farfoen und Bedrucken von natiirlichen und synthetischen Fasermaterialien sowie Auf- 
5 zeichnungsfliissigkeiten, insbesondere fiir das Tinienstrahi- oder Ink-Jet-Verfahren, sowie elektrophotographische Toner, 
Pulverlacke und Farbfilter. Beim Tintenstrahl- oder Ink- Jet- Verfahren handelt es sich um ein beriihrungsloses Druckver- 
fahren, bei dem Tropfchen der Aufzeichnungsfliissigkeit aus einer oder mehreren DQsen auf das zu bedruckende Substrat 
gelenkt werden. 

[0002] Um Drucke hoher Scharfe und guter Auflosung zu erhalten, miissen die Aufzeichnungsfltissigkeiten sowie die 
10 darin endiallenen Farbstoffe hohen Anforderungen genugen, insbesondere im Hinblick auf Reinheit, Partikelfeinheit, La- 

gersiabilitai, Viskositat., Oberfiachenspannung und Leitfahigkeit. Insbesondere werden sehr hohe Anforderungen an die 

Farbstarke, Farbton, Brillanz und Echtheitseigenschaften, wie beispielsweise Lichtechtheit, Wasserechtheit und Reib- 

echtheit gestellt. Fine hohe Lichtechtheit ist insbesondere von groBer Bedeutung furlnk-Jet-Anwendungen in AuBenbe- 

reichen und bei der Herstellung von Ink-Jet-Drucken mit photographischer Qualitat. 
15 [0003] Die Entwicklung von Farbstoffen, welche die gewiinschte Kombination von Farbton, Brillanz, Farbstarke, 

Lichtechtheit und Wasserechtheit aufweisen, hat sich bisher als sehr schwierig enviesen, so dass pigmentierte Tinten auf 

zunehmendes Interesse stoBen. 

[0004] Bislang bekannte pigmentierte Ink-Jet-Praparationen erfullen oftmals nicht die von der Ink-Jet-Industtie ge- 
stellten Anforderungen, da sie Defizite in der Feinverteilung, der Temperatur- und Lagerstabilitat sowie oftmals auch ein 

20 Mangel an Verdruckbarkeit, insbesondere bei Thermodruckem, aufweisen. 

[0005] Ein wichtiges Qualitatskriterium einer Ink-Jet-Praparation ist ihre Flockulationsbestandigkeit. Um die Diisen 
nicht zu verstopfen, mussen die Pigmentpartikel kleiner als 0,5 pm, vorzugsweise kleiner als 0,1 pm, sein. AuBerdem 
muss Kristallwachstum oder eine Agglomeration der Teilchen wirksam verhindert werden. Dies geschieht meist durch 
bestimmte Dispergierhilfsmittel. Beim Verdrucken einer Ink-Jet-Tinte flieBt diese mit hoher Geschwindigkeit durch die 

25 Dusen. Durch Scherung und Temperatureinfluss wird oftmals das stabilisierende Dispergierhilfsmittel von der Pigment- 
oberflache entfemt. Das Pigment flockuliert und verstopft die Druckerdiisen. Ein weiteres Qualitatsmerkmal einer Ink- 
Jet-linte ist ihre Lagerstabilitat, d. h. wahrend der Lagerung diirfen die Pigmentteilchen nicht zu groBeren Partikeln ag- 
glomerieren. 

[00D6] Es bestand daher die Aufgabe, Pigmentpraparationen zur Verfiigung zu stellen, die die vorstehend genannten 
30 Anforderungen hinsichtlich Feinverteilung, Temperattir- und Lagerstabilitat, Verdruckbarkeit und der Coloristik erfiil- 
len. 

[0007] Diese Aufgabe konnte iiberraschenderweise dadurch gelost werden, dass das oiganische Pigment in einem spe- 
ziellen, nachstehend definierten wasserloslichen Acrylatharz in Kombination mit einem speziellen Dispergierhilfsmittel 
dispergiert wird. Bei der alleinigen Verwendung des Acrylatharzes erhalt man vorziiglich lagerbestandige Pigmentpra- 

35 parationen, jedoch ist keine ausreichende Verdruckbaiiceit der Tmten gegeben. Auch die Verwendung anderer Disper- 
gierhilfsmittel in Kombination mit dem Acrylatharz fiihrt nicht zu verdruckbaren und lagerbestandigen Pigmentprapara- 
tionen. Das Zusetzen des erfindungsgemaBen Dispergierhilfsmittels fuhrt zu einer schlechteren Loslichkeit des Acrylat- 
harzes in der Fliissigkeit, so dass das Adsorpdonsgleicbgewicfat des Harzes posidv zur Oberfiache des Pigmentes begiin- 
sdgt wird. Dies verhindert ein Abscheren der Additive, bei hoher Fliessgeschwindigkeit in den feinen Dusen des Druk- 

40 kers, von der Pigmentoberflache. 

[0O08] Gegenstand der vorliegenden Er&ndung ist eine wassrige PigmentprSparation, enthaltend ein in einer Acrylat- 
harzlosung und Dispergierhilfsmittel dispeigiertes oiganisches Pigment, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylatharz 
ein Copolymer, bestebend im wesentlichen aus SO bis 80 Mol-% Monoalkenylaromaten und 20 bis 50 Mol-% Acrylaten, 
ist und eine mitdere Molmasse M- zwischen 1000 und 50.000 g/mol hat, und dass das Dispergieriiilfsmittel eine Veibin- 

45 dung der Formel (I) ist 

R-a(CH2-CH2-0)m-CH2-COOM (1), 
worin 

50 R ein C 10-C20- Alkykest oder ein C10-C20- Alkenylrest, 
m eine Zahl von 1 bis 15 und 
M ein einwertiges Kation bedeutet. 

[0009] Unter Monoalkenylaromaten werden insbesondere Monomere aus der Gruppe Styrol, a-Methyl-styrol, Vinyl- 
toluol, tert.-Butyl-styrol, o-Chlor-styrol, sowie Gemische davon, verstanden. 

55 [0010] Unter Acrylaten werden Monomere aus der Gruppe Acrylsaure, Methacrylsaure sowie Ester der Acryl- oder 
Methacrylsaure verstanden. Beispiele sind: Methylmethacrylat, Ethylmethacrylat, n-Propylmethacrylat, n-Butylmetha- 
crylat, Isopropyl-methacrylat, Isobutylmethacrylat, n-Amyl-methacrylat, n-Hexylmethacrylat, Iso-amyl-methacrylat, 2- 
Hydroxyethyl-methacrylat, 2-Hydroxypropyhnethacrylat, N,N-Dimethylaminoethylmethacrylat, NJ^-Diethylamino- 
ethylmethacrylat, t-Butylaminoethyl-methacrylat, 2-Sulfoethyl-methacrylat, THfluorethylmethacrylat, Glycidyl-meth- 

60 acrylat, Benzylmethacrylat, AUyl-methacrylat, 2-n-Butoxyethyl-methacrylat, 2-Chlorethylmethacrylat, sec-Butyl-meth- 
acrylat, tert.-Butyl-methacrylat, 2-Ethylbutyl-methacrylat, Cinnamyl-mediacrylat, Crotybnethacrylat, Cyclohexyl-meth- 
acrylat, Cyclopentylmethacrylat, 2-Ethoxyethylmethacrylat, Furfuryl-methacrylat, Hexafluorisopropyl-methacrylat, 
Methallyhnethacrylat, 3-Methoxybutyl-methacrylat, 2-Methoxybutyl-methacrylat, 2-Nitro-2-methylpropyl-meth- 
acrylat, n-Octyhnethacrylat, 2-Ethylhexyhnethacrylat, 2-Phenoxyethyl-methacrylat, 2-Phenylethyl-mediacrylat, Phe- 

65 nylmeihacrylat, Propargyl-meth acrylat, Tetrahydrofurfuryl-methacrylat und Tetrahydropyranylmethacrylat, sowie die 
entsprechenden Ester der Acrylsaure. 

[0011] Das Acrylatharz besteht vorzugsweise aus 60 bis 70 Mol-% Monoalkenylaromaten und 30 bis 40 Mol-% Acry- 
laten. Besonders bevorzugt sind Acrylatharze aus den Monomeren Styrol und (Meth)acrylsaure. 
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[0012] Die mittlere Molmasse, besdmmt durch Gelpenneationschromatographie, betragt vorzugsweise 5000 bis 
25000 g/mol. Die erfindungsgemafi verwendeten 

Acrylatharze haben bevorzugt eine Saurezahl zwischen 110 und 250, insbesondere zwischen 190 und 220 mg KOH/g 
Acryiatharz; 

weiterhin bevorzugt eine Glasubergangstemperatur von 1 10 bis 140^C, insbesondere 120 bis 130°C; 5 
weiterhin bevorzugt eine Polydispersitat von 1,5 bis 2,5, insbesondere von 2,0 bis 2,4; 
weiterhin bevorzugt eine Dichte bei 25°C von 1,05 bis 1,3 %lcu?\ 
insbesondere von 1, 1 bis 1,2 g/cm^ 

weiterhin bevorzugt einen Schmelzbereich von 120 bis 160°C. 

[0013] pas Acryiatharz wird zweckmafiigerweise in alkalisch wassriger Losung oder ammoniakalischer Losung ein- 10 
gesetzt, vorzugsweise als 1 bis 35 gew.-%ige, insbesondere 5 bis 30 gew.-%ige, Losung. 
[0014] Die vorstehend beschriebenen Acrylatharze konnen gemaB US 4,529,787 hergestellt werden. 
[0015] Das erfindungsgemafi eingesetzte Acryiatharz kann geringe Mengen, wie z. B. 0,5 bis 2 Mol-%, einer zur Po- 
lymerisation befahigten oberfiMcbenaktiven Veibindung im Copolymer enthalten. 

[0016] Das Dispergierhilfsmittel der Formel (I) ist vorzugsweise eine Verbindung, worin R C,2-Ci8-Alkyl oder C12- 15 
CirAlkenyl bedeutet, insbesondere Cis-Cie-Alkyl oder Cu-Cie-Alkenyl. 
[0017] Die Zahl m ist vorzugsweise 1 bis 10. 

[0018] Das ein wertige Kation M ist vorzugsweise Wasserstoff, ein Alkalimetall, insbesondere Na oder K, oder Ammo- 
nium. 

[0019] Beispiele fiir Verbindungen der Formel (I) sind: 20 

(Ci3-Ci5)-Alkyl-0-(CH2CH2-0)9^-CH2COONa, 

Ci6H33-0-(CH2CH20)CH2COONa, 

Ci8H35-0-(CH2CH20)CH2CX)ONa. 

25 




tert.-C8Hi7 ( ) O-(CH2CH2O)CH2CO0Na, 



Ci8H35-0-(CH2CH20)8-CH2COONa, 

Ci8H37-a(CH2CH20)-CH2COONa. 30 
[0020] Derartige Verbindungen sind aus CH-A-324 665 und CH-A-283 986 bekannt. 

[0021] Als oiganische Pigmente kommen insbesondere Monoazo-, Disazo-, verlackte Azo-, p-Naphthol-, Naphthol 
AS-, Benzimidazolon-, Disazokondensations-, Azo-Metallkomplex-Pigmente und polycyclische Pigmente wie zum Bei- 
spiel Phthalocyanin-, Chinacridon-, Perylen-, Pennon-, Thiazinindigo-, Thioindigo-, Anthanthron-, Anthrachinon-, Ha- 
vanthron-, Indanthron-, Isoviolanthron-, Pyranthron-, Dioxazin-, Chinophtalon-, Isoindolinon-, Isoindolin- und Diketo- 35 
pyrrolopyrrol-Pigmente oder RuBe in Betracht. 

[0022] Die verwendeten Pigmente soUten moglichst feinteilig sein, wobei bevorzugt 95% und besonders bevorzugt 
99% der Pigmenlpartikel eine TeilchengroBe 500 nm besitzen. Die mittlere TeilchengroBe liegt vorzugsweise bei einem 
Wert < 200 nm. In Abhangigkeit vom verwendeten Pigment kann sich die Morphologie der Pigmentteilchen sehr stark 
unterscheiden, und dementsprechend kann auch das Viskositatsveriialten der Pigmentpraparationen, in Abhangigkeit 40 
von der Teilchenform, sehr unterschiedlich sein. Um ein giinsdges Viskositatsverhalten der Praparationen zu erhalten, 
sollten die Teilchen bevorzugt eine wiirfelformige oder kugelfbrmige Gestalt besitzen. Bevorzugt werden gereinigte Pig- 
mente eingesetzL Als Auswahl besonders bevorzugter organischer Pigmente sind dabei RuBpigmente, wie z. B. Gas- 
oder FumaceruBe; Monoazo-, Disazo- und Benzimidazolonpigmente, insbesondere die Colour Index Pigmente Pigment 
YeUow 17, Pigment Yellow 74, Pigment YeUow 83, Hgment Yellow 97, Pigment Yellow 120, Pigment YeUow 128. Pig- 45 
ment Yellow 139, Pigment Yellow 151, Pigment Yellow 155, Pigment Yellow 180, Pigment YeUow 213, Pigment Red 
57 : 1, Pigment Red 146, Pigment Red 176, Pigment Red 184, Pigment Red 185 oder Pigment Red 269; Phthalocyanin- 
pigmenle, insbesondere die Colour Index Pigmente Pigment Blue 15, Pigment Blue 15 : 3 oder Pigment Blue 15 : 4 und 
Chinacridonpigmente, insbesondere die Colour Index Pigmente Pigment Red 122 oder Pigment Violet 19 zu nennen. 
[0023] Das Gewichtsverhaltnis zwischen dem organischen Pigment und dem Acryiatharz betragt vorzugsweise 50 
1 : 0,05 bis 1 : 1, insbesondere 1 : 0,2 bis 1 : 0,5. 

[0024] Das Verfaaltnis von oiganiscbem Pigment und Dispergiermittel der Formel (I) ist bevorzugt 1 : 0,05 bis 1 : 1 ins- 
besondere 1 : 0,2 bis 1 : 0,5. 

[0025] Bevorzugte PigmentprSparationen bestehen aus 

55 

a) 5 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 15 bis 25 Gew.-%, organischem Pigment, 

b) 0,25 bis 20 Gew.-%. vorzugsweise 1 bis 10 Gew.-%, des Acrylatharzes, 

c) 1 bis 12 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 8 Gew.-%, einer Verbindung der Formel (I), 

d) 5 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 40 Gew.-% Wasser, 

e) 0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 5 Gew.-%, eines organischen Lbsemitlels, 60 

f) 0 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 9 Gew.-%, einer hydrotropen Substanz, 

g) 0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 9,5 Gew.-%, weiterer ublicher Zusatzstofife, 

jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Pigmentpraparation. 

[0026] Bei den in den vorstehend beschriebenen Pigmentpraparationen enthaltenen Ix)sungsmitteln kann es sich um 65 
ein organisches Losungsmittel oder um ein Gemisch derartiger Losungsmittel handeln. Geeignete Losungsmittel sind 
beispielsweise ein- oder mehrwertige Alkohole, deren Ether und Ester, z. B. Alkanole, uasbesondere mit 1 bis 4 C-Ato- 
men, wie z. B. Methanol, Ethanol, Propanol, Isopropanol, Butanol, Isobutanol; zwei- oder dreiwertige Alkohole, insbe- 
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sondere mil 2 bis 5 C-Atomen, z. B. Ethylenglykol, Propylenglykol, 1,3-PropandioI, 1,4-Butandiol, 1,5-Pentandiol, 1,6- 
Hexandiol, 1,2,6-Hexantriol, Glycerin, Diethylenglykol, Dipropylenglykol, Triethylenglykol, Polyethylenglykol, Tri- 
propylenglykol, Polypropylenglykol; niedere Alkylether von mehrwertigen Alkoholen, wie z. B. Ethylenglykolmono 
methyl-, -ethyl- oder -butyl-ether, Triethylenglykol-monomelhyl- oder -ethyl-ether; Ketone und Ketonalkohole wie 
5 2. B. Aceton, Methylethylketon, Diethylketon, Methylisobutylketon, Methylpentylketon, Cyclopentanon, Cyclohexa- 
non, Diacetonalkohol; Amide, wie z. B. Dimethyiformamid, Dimethylacetamid, N-Methylpyrrolidon, Toluol und n-He- 
xan. 

[0027] Zur Herstellung der Pigmentpraparationen benutztes Wasser wird vorzugsweise in Form von destiiliertem oder 

entsalztem Wasser eingesetzt. 

10 [O028] Als hydrotrope Verbindungen, die gegebenenfalls auch als Losungsmittel dienen, konnen beispielsweise For- 
mamid, Hamstoff, Tetramethylhamstoff, e-Caprolactam, Ethylenglykol, Diethylenglykol, Triethylenglykol, Polyethy- 
lenglykol, Butylglykol, Methylcellosolve, Glycerin, N-Methylpyrrolidon, l,3-Diethyl-2-iiiiida2olidinon, Thiodiglykol, 
Natrium-Benzolsulfonat, Na-Xylolsulfonat, Na-Toluolsulfonat, Natrium-Cumolsulfonat, Na-Dodecylsulfonat, Na-Ben- 
zoat, Na-Salicylat oder Natrium-Butylmonoglykolsulfat eingesetzt werden. 

IS [0029] Weiterhin konnen die erfindungsgemaJBen Pigmentpraparationen noch iibliche Zusatzstoffe entbalten, beispiels- 
weise Konservierungsmittel, kationische, anionische oder nichtionogene oberflachenaktive Substanzen (Tenside und 
Netzmittel), sowie Mittel zur Regulierung der Viskositat, z. B. Polyvinylalkohol, Cellulosederivate, oder wasserlosliche 
natiirUche oder kiinstliche Harze als Filmbildner bzw. Bindemittel zur Erhohung der Haft- und Abriebfestigkeit. 
[0030] Amine, wie z. B. Ethanolamin, Diethanolamin, Triethanolamin, N,N-Dimethylethanolamin oder Diisopropyla- 

20 min, dienen hauptsachUch zur Erhohung des pH-Wertes der Pigmentpraparation, insbesondere Ink-Jet-Tmte. Sie sind 
normalerweise zu 0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 5 Gew.-% in der Pigmenqjraparation und der daraus heigestell- 
ten Ink-Jet-Tinte, vorfaanden. 

[0031] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung solcher Pigmentpraparationen, 
dadurch gekennzeichnet, dass man das organische Pigment in der Acrylatbarzlosung und dem Dispeigierhilfsmittel der 

25 Formel (I) mit Hilfe eines Dispeigieraggregates, vorzugsweise einer Ruhrwerkskugelmiihle, die rait einer RUhrwerksum- 
fangsgeschwindigkeit von Qber 12 m/s betrieben wird und unter Einwirkung von nichtmetalliscben Mahlkdrpem vom 
Durchmesser kleiner oder gieich 1 nam, in Gegenwart von Wasser fein verteilL Die Ubrigen Zusatzstoffe konnen bei der 
Feinverteilung zugegen sein und/oder anschlieBend zugegeben werden. Das Acrylatharz wird zweckmaBigerweise als 
wassrige Losung, wie vorstehend beschrieben, eingesetzt. 

30 [0032] Gegenstand der Erfindung ist auch die Verwendung der erfindungsgemaJSen Pigmentpraparationen als Farbmit- 
tel fiir Tmten, insbesondere Ink-Jet-Tinten, elektrophotographische Toner, insbesondere Polymerisationstoner, Pulver- 
lacke und Farbfilter. 

[0033] Die erfindungsgemaBen Pigmentpraparationen sind geeignet als Farbmittel in elektrophotographischen Tonem 
und Entwicklera, wie z. B. Ein- oder Zweikomponentenpulvertonem (auch Ein- oder Zweikomponentenentwickler ge- 

35 nannt) Magnettonem, Fliissigtonem, Polymerisationstonem, sowie weiteren Spezialtonera. 

[0034] Typische Tonerbindemittel sind Polymerisations-, Poly additions-, Polykondensationsharze, wie Styrol-, Styrol- 
acrylat-, Styrolbutadien-, Acrylat-, Polyester-, Phenol-Epoxidharze, Polysulfone, Polyurethan, einzelne oder in Kombi- 
nation, sowie Polyethylen und Polypropylen, die noch weitere Inhaltstoffe, wie Ladungssteuerungsmittel, Wachse, oder 
FlieBhilfsmittel, enthalten konnen oder im Nachhinein zugesetzt werden konnen. 

40 [0035] Des weiteren sind die erfindungsgemafien Praparationen geeignet als Farbmittel in Pulver und Pulverlacken, 
insbesondere in triboelektrisch oder elektrokinetisch verspriihten Pulverlacken, die zur Oberflachenbeschichtung von 
Gegenstanden aus beispielsweise Metall, Holz, Kunststoff, Glas, Keramik, Beton, Textilmaterial, Papier oder Kautschuk 
zur Anwendung kommen. 

[0036] Als Pulveriacke werden typischerweise Epoxidharze, carboxyl- und hydroxylgruppenhaltige Polyesterharze, 
45 Polyurethan- und Acrylharze zusammen mit ublichen Hartem eingesetzt Auch Kombinationen von Harzen finden An- 
wendung. So werden beispielsweise haufig Epoxidharze in Kombination mit carboxyl- und hydroxylgruppenhaltigen 
Polyesterharzen eingesetzt. lypische Harterkomponenten sind beispielsweise Saureanhydride, Imidazole sowie Dicyan- 
diamid und deren Abkommlinge, vericappte Isocyanate, Bisacylurethan, Phenol- und Melaminharze, Triglycidylisocya- 
nurate, Oxazoline und Dicartonsauren. 
50 [0037] AuBerdem sind die erfindungsgemaBen Praparationen auch geeignet als Farbmittel fiir Farbfiltei; sowohl fur die 
additive wie fiir die substraktive Farberzeugung. 

[0038] Unter Ink-Jet-Tmten versteht man sowohl Unten auf wassriger (einschlieBlich Mikroemulsionstinten) und 
nichtwassriger ("solvent-based") Basis, sowie solche Tinten, die nach dem Hot-melt- Verfahren arbeiten. 
[0039] Mikroemulsionstinten basieren auf organischen Losemitteln, Wasser und ggf. einer zusatzlichen hydrotropen 
55 Substanz (Grenzflachenvermittler). Unten auf nichtwassriger Basis enthalten im wesentlichen organische Losemittel 
und ggf. eine hydrotrope Substanz. 

[0040] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind auch Ink-Jet-Aufeeichnungsfltissigkeiten, die im allgemeinen 0,5 
bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 1,5 bis 8 Gew.-%, der erfindungsgemaBen Pigmentpraparation, bezogen auf das Gesamt- 
gewicht der Aufzeichnungsfltissigkeit, enthalten. 
60 [0041] Mikroemulsionstinten bestehen im wesentlichen aus 0,5 bis 15 Gew.-%. vorzugsweise 1,5 bis 8 Gew.-%, der 
erfindungsgemaBen Pigmentpraparation, 5 bis 99 Gew.-% Wasser und 0,5 bis 94,5 Gew.-9& oiganischem LSsungsmittel 
und/oder hydrotropen Verbindung. 

[0042] "Solvent based" Ink-Jet-Tmten bestehen im wesentlichen aus 0,5 bis 15 Gew.-% der erfindungsgemaBen Pig- 
mentpraparation, 85 bis 94,5 Gew.-% eines organischen Losungsmittels und/oder hydrotroper Verbindung. TVagermate- 
65 rialien fiir "Solvent based" Ink-Jet-Tmten konnen Polyolefine, Natur- und Synthesekautschuk, Polyvinylchlorid, Vmyl- 
chloridNinylacetat-Copolymerisate, Polyvinylbutyrate, Wachs/Latex-Systeme oder Kombinationen davon, sein, die in 
dem "solvent" loslich sind. 

[0043] Hot-Melt-Tmten basieren uberwiegend auf organischen Verbindungen, wie Wachse, Fettsauren, Fettalkohole 
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Oder Sulfonamide, die bei Raumtemperatur fest sind und bei Erwarmen flussig warden, wobei der bevorzugte Schmelz- 
bereich zwischen ca. 60^C und ca, 140°C liegt. Gegenstand der Erfindung ist auch eine Hot-Melt Ink-Jet-Tmte, beste- 
hend im wesentlichen aus 20 bis 90 Gew.-% Wachs, 1 bis 10 Gew.-% der erfindungsgemaBen Pigmentpraparation, 0 bis 
20Gew.-% eines zusatzlichen Polymers (als "Farbstoffloser"), 0 bis 5 Gew.-% Dispergierhilfsmittel, 0 bis 20 Gew.-% 
Viskositaisveranderer, 0 bis 20 Gew.-% Plastifizierer, 0 bis 10 Gew.-% Klebrigkeitszusatz, 0 bis 10 Gew.-% Transpa- 5 
renzstabilisator (verhindert z. B. Kristallisation der Wachse) sowie 0 bis 2 Gew.-% Antioxidans. 
[0044] Die erfindungsgemafien Ink-Jet-Tmten konnen heigestellt werden, indem die erfindungsgemaBe Pigmentprapa- 
ration in das Mikroemulsionsmedium oder in das wassrige oder mcht-wassrige Medium oder in das V/kchs zur Herstel- 
lung einer Hot-Melt Ink-Jet-Hnte eindispergiert wird. 

[0045] Die Erfindung betrifft weiterhin einen Satz von Pigmentpraparationen, der mindestens je eine Farbmittelprapa- 10 
ration der Farben Schwarz, Cyan, Magenta und Gelb enthalt und der dadurch gekennzeichnet ist, dass mindestens eine 
derPraparationen der erfindungsgemaBen Praparadon entspricht. 

[0046] Bevorzugt ist dabei ein Satz von Pigmentpraparationen, dessen schwarze Praparadon RuB als Farbmittel ent- 
halt, insbesondere einen Gas- oder FumaceruB; dessen Cyan-Praparation ein Pigment aus der Gruppe der Phthalocyanin- 
pigmente enthalt, insbesondere die Colour Index Pigmente Pigment Blue 15, Pigment Blue 15 : 3 oder Pigment Blue 15 
15:4; dessen Magenta-Dispersion ein Pigment aus der Gnippe der Chinacridone enthalt, vorzugsweise Colour Index 
Pigment Red 122 oder Colour Index Pigment Violet 19, oder aus der Gruppe der Monoazo-, Disazo-, Isoindolin- oder 
Benzimidazolonpigmente enthalt, insbesondere die Colour Index Pigmente Pigment Red 57 : 1, Pigment Red 146, Pig- 
ment Red 176, Pigment Red 184, Pigment Red 185 oder Pigment Red 269; und dessen Gelb-Praparation bevorzugt ein 
Pigment aus der Gruppe der Monoazo-, Disazo-, Isoindolin- oder Benzimidazolonpigmente enthalt, insbesondere die 20 
Colour Index Pigmente Pigment Yellow 17, Pigment Yellow 74, Pigment Yellow 83, Pigment Yellow 97, Pigment Yel- 
low 120, Pigment Yellow 128, Pigment Yellow 139, Pigment Yellow 151, Pigment Yellow 155, Pigment Yellow 180 oder 
Pigment Yellow 213. 

[0047] Die Erfindung betriSt weiterhin einen Satz von Drucktinten, der wenigstens je eine Drucktinte der Farben 
Schwarz, Cyan, Magenta und Gelb enthalt und des weiteren dadurch gekennzeichnet ist, dass mindestens eine der Druck- 25 
dnten die erfindungsgemaBe Pigmentpraparation in verdunnter oder unverdunnter Form mit oder ohne weitere Zusatz- 
stoffe enthalt. 

[0048] AuBer zum Bedrucken von Papier, natiirlichen und synthetischen Fasermaterialien, Folien oder Kunststoflfen, 
konnen Ink-Jet-Hnten auch auf Glas. Keramik, Beton u. a. eingesetzt werden. 

30 

Beispiele 

[0049] In den nachstehenden Beispielen wird fiir die Acryladosung ein Acrylathaiz verwendet, das durch folgende 

Merkmale gekennzeichnet ist; 

Copolymer aus 60-70 Mol-% Monostyrol, 30-40 Mol-% Acrylsaure. 35 
Spezif. Masse: 1150 kg/tr? 
Saurezahl: 214 

Glasubergangstemperatun 128°C 
Molmasse: 17 250 g/mol 

Schmelzbereich: 140-150"C 40 
Polydisp«-sitat; 2,3 

[0050] Die Acryladosung selbst besteht aus 25 Gew.-% des Acrylats, 3.9 Gew.-% NaOH und 71 ,9 Gew.-% Wasser. 

Beispiel 1 

45 

Pigmentpraparation mit Pigment Blue 15 : 3 fur Ink-Jet-TLnten 

20 Teile CL Pigment Blue 15 : 3 
25 Ibile Acryladosung 

5 Teile Dispergiermittel: R-0-(CH2ai20)9.s-CH2COONa mit R = Cn-Cir Alkyl 
15 Teile Propylenglykol 
0,2 Teile Konservierungsmittel 

und 34,8 Teile Wasser werden mit einem Dissolver homogenisierL 

[0051] Im Anschluss wird die Suspension mit einer Ruhrwerkskugelmuhle (Typ Drais PML) mit Ziiiconmischoxid- 
mahlkorpera, Durchmesser 0,3-0,4 mm, gemahlen. 

[0052] Die erhaltene Pigmentpraparation wird mit Wasser auf 20% Pigmentgehalt eingestellt 
[0053] Die Pigmentpraparation besitzt eine ausgezeichnete Fliessfahigkeit, Viskositatsstabilitat und eine einwandfreie 
Flockulationsstabilitat bei Lagerung uber einen Monat bei Rauratemperatur und 60°C. Wassrige \ferdunnungen dieses 
Pigmentkonzentrates von 3% sind ebenfalis flockungsstabil, 

Beispiel 2 

Pigmentpraparation mit Pigment Red 122 fiir Ink-Jet-Tmten 

[0054] Eine Praparadon, enUialtend 
20 TeUe CI. Pigment Red 122 
10 Teile Acryladosung 

3 Teile Dispergiermittel: R-O-CCHzCHzOKr^^HaCOONa mit R = Cn-Cij-Alkyl 
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15 Teiie Propylenglykol 

0,2 Teile Konservierungsmitiel 

51,8TeileWasser 

wild, wie in Beispiel 1 beschrieben, heigestellt. 

5 

Beispiel 3 

Pigmentpraparation mit Pigment Yellow 155 fiir Ink-Jet-linten 

10 [0055] Eine Praparation, enthaltend 
20 Teile CM. Pigment Yellow 155 
25 Teile Acrylatlosung 

5 Teile Dispergiermittel: R-0-(CH2CH20)9.rCH2COONa niit R = Ci3-Cir Alkyl 
15 Teile Propylenglykol 
15 0,2 Teile Konservierungsmittel 
34,8% Wasser 

wird, wie in Beispiel 1 beschrieben, hergestellt. 

Beispiel 4 

20 

Pigmentpraparation mit Pigment Yellow 180 fiir Ink-Jet-Tinten 

[0056] Eine Praparation, enthaltend 

20 Teile C.L Pigment YeUow 180 
25 25 Teile Acrylatlosung 

5 Teile Dispergiermittel: Ci8H350(CH2CH20)i2CH2COONa 

15 Teile Propylenglykol 

0,2 Teile Konservierungsmittel 

34,8 Teile Wasser 
30 wird, wie in Beispiel 1 beschrieben, hergestellt. 

Beispiel 5 

Pigmentpraparation mit Pigment Yellow 74 fur Ink-Jet-Hnten 

35 

[0057] Eine Praparation, enthaltend 
20 Teile C.L Hgmeni Yellow 78 
25 Teile AcryladSsung 

5 Teile Dispergiermittel: Ci8Ha50(CH2CH20)i2CH2COONa 
40 15 Teile Propylenglykol 

0,2 Tbile Konservierungsmittel 
34,8 Teile Wasser 

wird, wie in Beispiel 1 beschrieben, heigestellt. 

45 Beispiel 6 

Pigmentpraparation mit Pigment Yellow 151 fur Ink- Jet-Hnten 

[0058] Eine Praparation, enthaltend 
50 20 Teile CI Pigment YeUow 151 
25 Teile Acrylatlosung 

5 Teile Dispergiermittel: Ci8H35O(CH2CH20)i2CH2CO0Na 
15 Teile Propylenglykol 
0,2 Teile Konservierungsmittel 
55 34,8 Teile Wasser 

wird, wie in Beispiel 1 beschrieben, hergestellt. 

Beispiel 7 

60 Pigmentpraparation mit Pigment Yellow 151 fiir Ink-Jet-Hnten 

[0059] Eine Praparation, enthaltend 
20 Teile PV-Echtgelb H2G 
25 Teile Acrylatlosung 
65 3 Teile Dispergiermittel: CigHasOCCHaCHaOuCHzCOONa 
15 Teile Propylenglykol 
0,2 Teile Konservierungsmittel 
36,8 Teile Wasser 
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wird, wie in Beispiel 1 beschrieben, hergestellt. 

Beispiel 8 

Pigmentpraparation mit Pigment Black 7 fur Ink-Jet-Hnten 

[0060] Eine Mparation, enthaltend 
20 Teile Pigment Black 7 
25 Teile Acrylatlbsung 

7 Teile Dispergiennittel: Ci8H350(CH2CH20)i2CH2COONa 

15 Teile Propylenglykol 

0,2 Teile Konservierungsmittel 

39,8 Teile Wasser 

wird, wie in Beispiel 1 beschrieben, hergestellt 

Beispiel 9 

Pigmentpraparation mil Pigment Black 7 fiir Ink-Jet-Hnten 

[0061] Eine Praparation, enthaltend 
20 Teile Pigment Black 7 
25 Teile Acryladosung 
15 Teile Propylenglykol 

7 Tfeile Dispergiennittel: Ci8H350(CH2CH20)i2CH2COONa 
0,2 Teile Konservierungsmittel 
32,8 Teile Wasser 

wird, wie in Beispiel 1 beschrieben, hergestellt 

[0062] Die in den vorstehenden Beispielen hergestellten Pigmentpraparationen sind hervorragend als Ink-Jet-Hnten 
geeignet. Die Viskositat bleibt sowohl bei Raumtemperatur als aucb bei 4-w6chiger Lagerung bei 60*'C stabil. Die Kom- 
gioBenverteilung der Pigmentpartikel isl auch bei Lagerung und thermischer Belastung stabil. Bei den Ink-Jet-Tmten 
kommt es zu keiner Flockuladon der Pigmentteilchen oder zum Verstopfen der Diisen. 

Patentanspriiche 

1 . Wassrige Pigmentpraparation, enthaltend ein in einer Acrylatharzlosung und Dispergierhilfsmittel dispergiertes 
organisches Pigment, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylatharz ein Copolymer, bestehend im wesentlichen 
aus 50 bis 80 Mol-% Monoalkenylaromaten und 20 bis 50 Mol-% Acrylaten, ist und eine mitdere Molmasse My 
zwischen 1000 und 50.000 g/mol hat, und dass das Dispergierhilfsmittel eine Verbindung der Formel (I) ist 

R-0-(CHrCHrO)„-CH2-COOM 0), 

worin 

R ein Cio-Czo-Alkykest oder ein Cio-C2o-Alkenylrest, 

m eine Zahl von 1 bis 15 und 

M ein einwertiges Kation bedeutet. 

2. Pigmentpraparation nach Anspruch 1, dadurch gekeimzeichnet, dass das Acrylatharz ein Copolymer aus 60 bis 
70 Mol-% Monoalkenylaromaten und 30 bis 40 Mol-% Acrylaten isL 

3. Pigmentpraparation nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylat ein Monomer aus der 
. Gruppe Acrylsaure, Methacrylsaure, Ester der Acrylsaure und Ester der Methacrylsaure isL 

4. Pigmentpraparation nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylat ein 
Methylmethacrylat, Ethylmethacrylat, n-Propylmethacrylat, n-Butyhnethacrylat, Isopropyl-methacrylat, Isobutyl- 
methacrylat, n-Amyl-methacrylat, n-Hexylmethacrylat, Iso-amyl-methacrylat, 2-Hydroxyethyl-mediacrylat, 2-Hy- 
droxypropylmethacrylat, N,N-Dimethylaminoethylmethacrylat, N,N-Die±ylaminoethylmethacrylat, t-Butylami- 
noediyl-methacrylat, 2-Sulfoethyl-methacrylat, Trifluorethylmethaciylat, Glycidyl-methacrylat, Benzylmethacry- 
lat, Allyl-methacrylat, 2-n-Butoxyethyl-methaciylat, 2-Chlorethylmethacrylat, sec-Butyl-methacrylat, tert.-Butyl- 
methacrylat, 2-Ethylbutyl-methacrylat, Cinnamyl-methacrylat, Crotylmethacrylat, Cyclohexyl-methacrylat, Cyclo- 
pentyhnethacrylat, 2-Ethoxyethylmethacrylat, Furfiiryl-methacrylat, Hexafluorisopropylmethacrylat, Methallylme- 
thacrylat, 3-Methoxybutyl-methacrylat, 2-Methoxybutylmethacrylat, 2-Nitro-2-methylpropyl-methacrylat, n-Oc- 
tylmethaciylat, 2-Ethylhexyhnethacrylat, 2-Phenoxyethyl-methacrylat, 2-Phenylethyl-methacrylat, Phenylmetha- 
crylat, Propargyl-methacrylat, Tetrahydrofurfuryl-methacrylat, TBtrahydropyranylmethacrylat oder eine Kombina- 
tion davon ist, 

5. Pigmentpraparation nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass der Monoal- 
kenylaromat ein Monomer aus der Gruppe Styrol, a-Methyl-styrol, Vmyltoluol, tert-Butyl-styrol, o-Chlor-styrol 
Oder eine Kombination davon ist. 

6. Pigmentpraparation nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylat- 
harz aus den Monomeren Styrol und AcrylsSure und/oder MethacrylsMure besteht 

7. Pigmentpraparation nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass das oiganische 
Pigment ein Monoazo-. Disazo-, verlacktes A20-, P-Naphthol-, Naphthol AS-, Benzimidazolon-, Disazokondensa- 
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tions-, AzoMetallkomplex-Pigment oder ein polycyclisches Pigment, insbesondere ein Phthalocyanin-, Chinacri- 
don-, Perylen-, Pennon-, Thiazinindigo-, Thioindigo-, Anthanthron-, Anthrachinon-, Ravanthron-, Indanthron-, 
Isoviolanthron-, Pyranthron-, Dioxazin-, Chincphialon-, Isoindolinon-, Isoindolin- oder Diketopyrrolopyrrol-Pig- 
ment Oder ein Ru6 ist. 

8. Pigmentpraparation nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass das Gewichts- 
verhaltnis zwischen dem organischen Pigment und dem Acrylatharz 1 :0,05 bis 1 : 1, insbesondere 1 : 0,2 bis 
1 : 0,5, betragt. 

9. Pigmentpraparation nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 8, bestehend aus 

a) 5 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 15 bis 25 Gew.-%, organischem Pigment, 

b) 0,25 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 10 Gew.-%, des Acrylalharzes, 

c) 1 bis 12 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 8 Gew.-%, einer Verbindung der Formel (I), 

d) 5 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 40 Gew,-% Wasser, 

e) Obis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 5 Gew.-%, eines organischen Losemittels, 

f) 0 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 9 Gew.-%, einer hydrotropen Substanz, 

g) 0 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 9,5 Gew.-%, weiterer iiblicher Zusatzstoffe, 
jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Pigmentpraparation. 

10. Verfahren zur Herstellung von Pigmentpraparationen nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 9, da- 
durch gekennzeichnet, dass man das organiscbe Pigment in der Acrylatharzlosung und dem Dispergierhilfsmittel 
der Formel (I) mit Hilfe eines Dispergieraggregates, vorzugsweise einer RQhrwericskugelmtihle, die mit einer Riihr- 
werksumfangsgeschwindigkeit von iiber 12 m/s betrieben wird und unter Einwirkung von nicbtmetallischen Mahl- 
korpem vom Durchmesser kleiner oder gleich 1 mm, fein verteilt 

11. Verwendung einer Pigmen^raparation nach einem oder mehreren der Ansprtiche 1 bis 9 als Farbmittel fur 
Druckdnten, insbesondere fiir Ihk-Jet-llnten, elektrophotographische Toner, insbesondere Polymerisationstoner, 
Pulverlacke und Farbfilter. 

12. Satz von Farbmittelpraparationen, der mindestens je eine Farbmittelpraparadon der Faiben Schwarz, Cyan, 
Magenta und Gelb enthalt, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eine der Praparationen eine wassrige Pigment- 
praparation nach dnem oder mehreren der Anspruche 1 bis 9 isL 

13. Satz von Farbmittelpraparationen gemaB Anspruch 12, dadurch gekennzeicbnet, dass 

das Farbmittel der schwarzen Farbmittelpraparation ein RuJ3, vorzugsweise ein Gas- oder Fumaceru6 ist, 

das Farbmittel der cyan-farbigen Farbmittelpraparation ein Pigment aus der Gruppe der Phthalocyaninpigmente, 

vorzugsweise Colour Index P. Blue 15, P. Blue 15 : 3 oder P. Blue 15 : 4, 

das Farbmittel der magenta-farbigen Farbmittelpraparation ein Pigment aus der Gruppe der Chinacridonpigmente, 
vorzugsweise ein Colour Index P. Red 122 oder P. Violet 19 ist, oder ein Pigment aus der Gruppe der Monoazo-, 
Disazo-, Isoindolin- oder Benzimidazolonpigmente, vorzugsweise ein Colour Index P. Red 57 : 1, P Red 146, P. 
Red 176, P Red 184, P Red 185 oder P Red 269 ist, und 

das Farbmittel der gelben Farbmittelpraparation ein Pigment aus der Gruppe der Monoazo-, Disazo-, oder Benzimi- 
dazolonpigmente, vorzugsweise Colour Index P. Yellow 17, P. Yellow 74, P Yellow 83, P. YeUow 97, P. Ydlow 120, 
P Yellow 128, P Yellow 139, P YeUow 151, P YeUow 155, P Yellow 180 oder P Yellow 213 ist. 

14. Satz von Farbmittelpraparationen nach Anspruch 12 oder 13, dadurch gekennzeichnet, dass die jeweiligen 
FarbinittelpraparaUonen Drucktinten, insbesondere Ink- Jet-Tinten, sind. 
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